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s basische Gruppe enthaltenden vSunTer, SZST Zerewitinoff-Wasserstoff sowie mindestens eine 
Aminwasserstoff en.ha.ten, gegebenenfalls in TZllll J ! ^ M ^ 9e 9 ebene " falls Verbindungen, die 

Umsetzungskatalysa.oren 9eD8nenfa " S ,n Anwe senhe,t von Losungsmrtteln und gegebenenfalls in Gegenwart von 

C^i:^^ *« Verwendung a.s 

' giermitteln beschichtet sind. emzuarbertende P^er- cderfaserformige Feststoffe, die mit solchen Disper- 

Mass^ ^ «?* -twondig. Dies hangt in hohem 

ab. Um diese Dispergiertaafte zu^uzieren^t t 3 be " de Med,um sow ie von der Affinitat Z u diesem Medium 
erleichtern. Hierbei handeTe Mh meif ens um ohLf h ' D : Sper 9 ,erm,t,el ^zuwenden, welche die Einarbeitung 
: kationenaktiver sowie nich^nc^Tr iTuktur Diet S ^ ^ 9enanm " VOn anionen " ° de " 

den Feststoff direktaufgeb «SK^IiSS,2S 7" T"" 9erinQen Zusat2men 9en, entweder auf 
aufwand wesentlich reduziert D'sperg.ermed.um zugeselzt. Durch ein solches Tensid wird der Dispergier- 

wasS™Tge«^ ReaggWieren neigen, 

nomen erklart man sich dure > L^ZTZ^a^lTT ^ f "! ' 9favierende " Pr °"lemen «Jhrt. Dieses Pha- 
Um diese Anziehungskrafte zu Ober.aqem mOa^ AdS! ' T V*** SiCh FeStSt ° fle 9 e 9enseitig anziehen. 
geschieh, durch die Verwendu^ SSTtZT AdS ° rptl ° nSSCh ' ch,e " auf die F «e aufgebracht werden. Dies 

s,o,f« ein^Terf^ deS Um9ebend <" Mediu ™ m « Fast- 

vorliegende, umgebende S um dS umoetfn£ m£ ^ daS ' ln h6herer K °"«ntratk>n 

so,che stabiien AdsomtionssSten ISS^EiS^^^^ ""T h *" ^ 
merkbar durch Viskositatsanstieo in flussinpn q uo ,»L , V bf ' Cht zusammen - Dies machtsich be- 

Pigmente. Auch neigen die n^ 'de SSSSTEhT k ,nan< ^ , W ' e ° r9aniSche Pi 9™ n,e «"d anorganische 
ken zu Wechselwirkunqen mrtdem umaT"T B T^ J " hergesteilten Pigmentpasten z.B. nach Einsatz in Lak- 
Adso^ionssch^ 

nich Z ^nl^lZ^T^nU^ZT "TlT* ™ Dis ^°'^ * *h im wesentlichen 
mit mindestens 2 NCO Gruppen m ^ FR-A-2 241 597 werden .socyanate 

ohydroxy-Verbindungen so umgesetz. dasl ^PcW^l^ , Verbindungen, vorzugsweise Diolen und Mon- 

Gruppen mehr enthalten. BeiZSCd^S^^- *' UmS6,ZUn9 ^ r6akt " en 

di,ions S p r Z^SrST" 96,Unden ' ^ di6Se -' 9ab — 9 -^^nierten Ad- 

Saize ,« Ans'p" ch rf 7. dUn9 *" dem9em " S Di ^ 9i « Additionsverbindungan Oder deren 

6 Ge9ensta ^E"™ungi« 
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sind Fasern organischer und/oder anorganischer Natur, die ebenfalls als FGIIstoffe Oder Verstarkungsstoffe verwendet 
werden. Derartige pulver- oder faserformige Feststoffe mit einer Beschichtung von Dispergiermitteln gemass der Er- 
findung werden in an sich bekannter Weise hergestellt, wobei anstelle der nach dem Stand der Technik bekannten 
Dispergiermittel diejenigen gemass der Erfindung eingesetzt werden. Auf dem Gebiet der Faserstoffe nennt man diese 

5 Dispergiermittel haufig auch Schlichten. Dazu konnen die Feststoffe z.B. in einem Wirbelbett mit einer Losung oder 
Emulsion der Additionsverbindungen gemass der Erfindung beschichtet warden. Das Losungs- oder Emulsionsmittel 
kann dann entfernt werden, es kann aber auch im Gemisch verbleiben, so dass Pasten erhalten werden. Eine andere 
Moglichkeit besteht z.B. darin, dass die zu beschichtenden Feststoffe in einem flussigen Medium angeschlammt und 
dieser Anschlammung die Additionsverbindungen gemass der Erfindung zugesetzt werden. Auch hier kann das An- 

10 schlammen in der Weise erfolgen, dass eine verarbeitbare Paste erhalten wird, wobei naturgemass das flussige Me- 
dium zum Anschlammen angepasst ist dem spateren Verwendungszweck dieser Paste, z.B. der Pigmentpaste. 

Die Verwendung der Additionsverbindungen gemass der Erfindung als Dispergiermittel kann aber auch - wie ge- 
mass dem Stand der Technik fur bekannte Dispergiermittel - so erfolgen, dass die Dispergiermittel irgendwelchen 
Systemen, z.B. Lakken, Kunststoffmischungen und dergleichen zugesetzt werden, die die einzuarbeitenden Feststoffe, 

75 wie Pigmente, FGIIstoffe, Fasem, bereits dispergiert enthalten. 

Fur die Herstellung der Additionsverbindungen gemass der Erfindung werden Als Polyisocyanate die auf diesem 
technischen Gebiet nach dem Stand der Technik brauchbaren Verbindungen eingesetzt. Sie mussen jedoch eine mitt- 
lere Funktionalitat von 3 bis 6 haben. Beispiele fur solche Polyisocyanate sind solche, die z.B. durch Addition von 
Diisocyanaten an Polyole erhalten werden konnen wie 

20 

NCO 

25 CH 2 OCONH^^^\^CH 3 

NCO 

CH 3 -CH 2 -C CHjOCONH^^^ VcH 3 

, NCO 
I / 

CH 2 OCONH \(^^/ CH3 
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Handelsprodukt: Desmodur L (eingetragenes Warenzeichen) 

oder die durch Biuretreaktion aus Diisocyanaten erhalten werden konnen wie 



45 O 

II 

C * NH - (CH 2 ) 6 - NCO 

OCN - (CH 2 ) 6 - NC 

C - NH - (CH 2 > 6 - NCO 

II 

SO Q 



Handelsprodukt: Desmodur N (eingetragenes Warenzeichen) 
oder aber die durch Cyclisierung von Diisocyanaten erhaltlichen Polyisocyanate mit Isocyanurat Grundstruktur 
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Handelsprodukt: Polyurene HR (eingetragenes Warenzeichen) 
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H 3 C CHjNCO 



H3C C H 3 



arx-Q-rx-O. 



H 3 C CH 3 



CH 3 ^N^ H 3 C CH 2 NCO 



H 3 C 
H 3 C 




CH 3 

CHjNCO 




NCO 



Toluylendiisocyanat-isophorondiisocyanat-isocyanurat (Firma SAPICI) 
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O-C-N 




N-C-0 



Trimeres Isophorondiisocyanat (Isocyanurat T1890 der Firma Chemische Werke HOIs) 

Wie bereits oben dargelegt, handelt es sich bei den einschlagigen Verbindungen um Handelsprodukte, die haufig 
nicht in reiner Form die obigen chemischen Formeln aufweisen, sondern die Gemische von gewissen Verbindungen 
ahnlicher Struktur darstellen. Unter mittlerer Funktionalitat wird verstanden, dass die Handelsprodukte hinsichtlich der 
Isocyanatgruppen die angegebene Funktionalitat von 3 bis 6, aufweisen. Beispielsweise bedeutet "Funktionalitat von 
3», dass ein Molekul im statistischen Mittel 3 freie Isocyanatgruppen enthalt. Die mittlere Funktionalitat kann man 
experimentell dadurch ermitteln, dass man das mittlere Molekulargewicht Mn bestimmt. Ausserdem bestimmt man die 
NCO-Zahl und errechnet daraus das NCO-Aquivalentgewicht. Die mittlere Funktionalitat ist der Quotient aus dem 
mittleren Molekulargewicht und dem NCO-Aquivalentgewicht. 

Als Monohydroxyverbindungen der Formel I konnen aliphatische, cycloaliphatische und/oder araliphatische Ver- 
bindungen eingesetzt werden mit jeweils 8 bis 30 Kohlenstoffatomen. Es kann auch Gemische solcher Verbindungen 
eingesetzt werden. 

Es konnen geradkettige und verzweigte aliphatische Oder araliphatische Verbindungen eingesetzt werden. Sie 
konnen gesattigt Oder ungesattigt sein. Gesattigte Verbindungen sind bevorzugt. Die Wasserstoffatome konnen teil- 
weise durch Halogene, vorzugsweise durch Fluor und/oder auch Chlor ersetzt sein. Wenn derartig substituierte Ver- 
bindungen eingesetzt werden, handelt es sich vorzugsweise um aliphatische Monoalkohole. Derartige Produkte sind 
im Handel erhaltlich, wobei, wie dem Fachmann bekannt, die der Hydroxy I gruppe nahestehenden Kohlenstoffatome 
in der Regel keine Halogenatome aufweisen. Beispiele fur spezielle fluorierte Alkohole sind Heptadecafluorodecanol, 
Oder C 6 F 13 CH 2 CH 2 OH. Die im Handel erhaltlichen entsprechenden Produkte sind haufig nicht einheitlich, sondern 
Gemische von verschiedenen fluorierten Verbindungen, wie sie bei der technischen Synthese erhalten werden. 

Als Monohydroxyverbindungen der Formel I konnen auch solche eingesetzt werden, die mindestens eine -O- und/ 
oder -COO-Gruppe enthalten. Es handelt sich also um Polyether, Polyester oder gemischte Polyether-Polyester. Bei- 
spiele fur Polyester sind solche, die durch Polymerisation eines Lactons, wie Propiolacton, Valerolacton, Caprolacton 
oderderen substituierte Derivate mittels einer Monohydroxy-Startkomponente erhalten werden konnen. Als Startkom- 
ponente werden Monoalkohole, zweckmassig mit 4 bis 30, vorzugsweise 4 bis 14 C-Atomen, wie n-Butanoi, langer- 
kettige, gesattigte und ungesattigte Alkohole, wie Propargylalkohol. Oleylalkohol, Linoloylalkohol, Oxoalkohole, Cy- 
clohexanol, Phenylethanol, NeopentylalkohoL aberauch fluorierte Alkohole, wie sie oben erwahntsind, eingesetzt. Es 
konnen auch Alkohole derzuvor beschriebenen Art und substituierte und unsubstituierte Phenole durch Alkoxilierung 
nach bekannten Verfahren mit Ethylenoxid und/oder Propylenoxid in Polyalkylenmonoalkyl-, aryh aralkyl- und cyclo- 
alkylether uberfuhrt werden und diese Monohydroxypolyether in der vorbeschriebenen Art als Starterkomponente fOr 
die Lactonpolymerisation eingesetzt werden. Jeweils konnen auch Gemische von vorgenannten Verbindungen einge- 
setzt werden. 

Diese Lactonpolymerisation wird nach bekannten Verfahren, initiert durch z.B. p-Toluolsulfonsaure oder Dibutyl- 
zinndilaurat, bei Temperaturen von etwa 100°C bis 180°C durchgefuhrt und gehorcht dabei folgendem Mechanismus: 



r° — i 



H * 



10H 2 C - (CH 2 ) 4 - C = O + CH 3 -<CH 2 > 5 -OH 



HO 




<CH 2 ) 5 -CO 

II 

O 




Diese Polyester haben zweckmassig ein Molekulargewicht im Bereich von etwa 350 bis 8000, vorzugsweise 500 
bis 5000, wobei durch Lactonpolymerisation in der oben beschriebenen Art erhaltene Verbindungen bevorzugt sind. 
Als Starteralkohole werden gesattigte Monoalkohole mit 4 bis 18 C-Atomen bevorzugt. 
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Andere Beispiele fur Polyester sind solche, die durch Kondensation eines Glykols und einer dibasischen Saure in 
Anwesenheit von Monohydroxyverbindungen erhalten werden konnen. Die Bildung von Dihydroxypolyestern kann 
durch Einsatz entsprechend stochiometrischer Mengen an Monohydroxyverbindungen, wie sie oben beschrieben wur- 
den, zuruckgedrangt werden. Die Reaktion lauft nach folgendem beispielhatten Mechanismus ab: 



10 



CH 3 «lCH 2 (, 5 -OH + 5 HO-<CH 2 ) 4 -OH + 5 HO0C-(CH 2 ) 4 -C0OH 
HO 4- (CH 2 U-0-C-<CH 2 ) 4 -C-0 3- <CH,) 1S .CH 3 + 10 H 2 0 

L o 0 J 5 
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Zweckmassig haben diese Polyester ein mittleres Molekulargewicht von 400 bis 2500, vorzugsweise von 800 bis 1500. 

Ein weiteres Beispiel sind Polyester, die erhaltlich sind durch Kondensation einer Hydroxycarbonsaure in Anwe- 
senheit von Monohydroxyverbindungen , wie sie oben beschrieben wurden, zur Kontrolle des Molekulargewichtes. Die 
Reaktion lauft nach folgendem beispielhatten Mechanismus ab: 
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CHj-CHj 0-CH a -CH 2 -J OH- 



4- 5 HO-CH-CHj-CH-CHlCHj), 



I 

<CH 2 )» 

I 

CH 3 



OOH 



HO 



CH-CHa-CH-CH-tCHjb-C-O 4 iCHi-CHjOU-CHrCHj ♦ 5 HjO 
I fi 
(CHj)t O 
I 

CH 3 



In diesem Fall betragt das mittlere Molekulargewicht der Polyester zweckmassig 600 bis 3000, vorzugsweise 800 
bis 1500. 

Als Verbindungen der Formel I konnen auch Monohydroxypolyether eingesetzt werden, wie sie durch Alkoxylierung 
von Alkanolen, Cycloalkanolen und Phenolen erhalten werden. Diese Polyester haben zweckmassig ein Molekular- 
gewicht im Bereich von etwa 350 bis 1 500. 

Durch die Umsetzung der Polyisocyanate mit den Verbindungen der Formel I wird also ein Teil der freien Isocya- 
natgruppen mit den Hydroxylgruppen der Verbindungen der Formel I zur Umsetzung gebracht. Es werden im Mittel 
auf je 1 Molekul Polyisocyanat mindestens 0.8, vorzugsweise etwa 1 MolekOI der Formel I umgesetzt, so dass also 
an jedes Polyisocyanat- Molekul etwa eine Verbindung der Formel I gebunden ist. Wenn Polyisocyanate mit einer mitt- 
leren Funktionalitat von mehr als 3 eingesetzt werden, kann auch eine grossere Menge an verbindungen der Formel 
I eingesetzt werden. Wichtig ist, dass von jedem Molekul Polyisocyanat mindestens 2 Isocyanatgruppen nicht umge- 
setzt bleiben, von denen im einfachsten Fall durch die weiteren Umsetzungen jeweils etwa eine Isocyanatgruppe zur 
Vernetzung mit Verbindungen der Formel II dient und etwa eine Isocyanatgruppe mit Verbindungen gemaG Kompo- 
nente c) des Anspruchs 1 umgesetzt wird. Je nach Funktionalitat der eingesetzten Polyisocyanate und der Verbindun- 
gen der Formel II konnen unter sinngemasser Anwendung dieser Darlegungen die einzelnen Mengenverhaltnisse 
ausgewahtt werden. 

Das so erhaltene Reaktionsprodukt wird dann mit Verbindungen der Formel umgesetzt. Diese Umsetzung kann 
im gleichen Gelass wie die Umsetzung mit den Verbindungen der Formel I erfolgen. Es ist in manchen Fallen auch 
moglich die Polyisocyanate mit einem Gemisch von Verbindungen der Formel I und II zur Reaktion zu bringen. Bei 
der Umsetzung a) mit den Verbindungen der Formel I werden also 20 bis 50% der NCO-Gruppen der ursprunglich 
eingesetzten Polyisocyanate umgesetzt. Die obere Grenze Negt bevorzugt bei 40%, besonders bevorzugt bei 35% 
und in manchen Fallen sogar bei nur 30%. 

Bei der Umsetzung b) mit den Verbindungen der Formel II werden weitere 22 bis 36% der NCO-Gruppen der 
urpsrunglich eingesetzten Polyisocyanate umgesetzt. Die untere Grenze liegt bevorzugt bei 20%. Die obere Grenze 
liegt zweckmassig bei 40%, bevorzugt bei 35% und in manchen Fallen bevorzugt bei 30%. 

Insgesamt werden jedoch bei den Reaktionen a) und b) mindestens 40% und hochstens 75% der NCO-Gruppen 
der ursprunglich eingesetzten Polyisocyanate umgesetzt, wobei die untere Grenze bevorzugt bei 45% liegt. Die obere 
Grenze liegt zweckmassig bei 65%, bevorzugt bei 55% und in manchen Fallen bevorzugt bei 50%. 
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Die Verbindungen der Formel II unlerscheiden sich von denjenigen der Formel I im wesentlichen dadurch, dass 
sie zwei oder drei funktionelle Gruppen enthalten, die mit den Isocyanatgruppen reagieren. Bevorzugt sind diese lunk- 
tionellen Gruppen Hydroxylgruppen, weil diese Verbindungen leicht zuganglich und im Handel erhaltlich sind unddie 
erhaltenen Reaktionsprodukte gut loslich in Losungsmitteln sind, die beim spateren Einsatz der Dispergiermittel ge- 
5 mass der Erfindung zur Anwendung kommen. 

Beispiele fur Verbindungen der Formel II sind Diole und Triole bzw. Diame, Dialkanolamine, Monoalkanolamine 
mit 2 bis 12 C-Atomen, Dihydroxydialkylsultide und Dihydroxysulfone, wie Butandiol, Hexandiol, Cyclohexandimetha- 
nol, Neopentylglykol, Ethylenglykol, alkylsubstituierte Dialkanolamine, Glycerin, Trimethylolpropan, Fettsauredialka- 
nolamide, Thiodiglykol, Di(4-Hydroxyphenyl)-sulfon. Eine bevorzugte Gruppe von Verbindungen der Formel II sind 
10 Polyoxyalkylenglykole zweckmassig mit Alkylenteilen von 2 bis 4, vorzugsweise 2 Kohlenstoffatomen, und vorzugs- 
weise mit Molekulargewichten im Bereich von zweckmassig 400 bis 2000, vorzugsweise 600 bis 1500. Ethoxilate mit 
3 Hydroxylgruppen erhalt man durch Polymerisation unter Verwendung von trifunktionellen Alkoholen als Starterkom- 
ponente. Bevorzugt als Polyoxyalkylenglykole sind Polyethylenglykole. 

Als Verbindungen der Formel II konnen auch solche eingesetzt werden, die durch Polymerisation eines Lactons, 
is wie es bereits oben erwahnt wurde, mittels Di- oder Trihydroxy-Startkomponenten erhalten werden konnen. Zweck- 
massig haben diese Polyesterpolyole ein mittleres Molekulargewicht W\ von 800 bis 2000. Als Startkomponente ist 
Butandiol oder Ethylenglykol bevorzugt. Es konnen aber auch die oben genannten Diole oder Triole als Startkompo- 
nenten in Frage kommen. 

Die Verbindungen der Formel II bewirken eine Vemetzung zwischen den Reaktionsprodukten aus Polyisocyanat 

20 und Verbindungen der Formel I. Im eintachsten Falle werden die Ausgangsprodukte in solchen Mengen eingesetzt, 
dass die Verbindungen der Formel II das Zentrum des Molekuls darstellen, und dass an die Verbindungen der Formel 
II uber die Gruppen E die Polyisocyanate gebunden sind, deren verbleibende Isocyanatgruppen mit Verbindungen der 
Formel I und gemafJ Komponente c) des Anspruchs 1 umgesetzt sind bzw. werden. Es kann naturgemass auch eine 
gewisse Obervernetzung oder Untervemetzung vorliegen. Deshalb konnen 0.8 n bis 1 . 1 n (n hat die gleiche Bedeutung 

25 wie in Formel II) Molekule Polyisocyanat auf ein Molekul der Formel II entfallen. 

Eine Obervernetzung kann in gewissem Umfang dadurch verhindert werden, dass in verdunnten Losungen in stark 
polaren, aprotischen Losungsmitteln gearbeitet wird wie Dimethylformamid, Dimethylacetamid und N-Methylpyrrolidon. 

Die so erhaltenen Reaktionsprodukte werden mit Verbindungen gemaG Komponente c) des Anspruchs 1 in einer 
solchen Menge umgesetzt, dass auf jede verbleibende in den Stufen a) und b) noch nicht umgesetzte Isocyanatgruppe 

30 mindestens ein Molekul entfallt. Wenn die Verbindungen gemaG Komponente c) des Anspruchs 1 nur eine Gruppe 
enthalten, die mit den Isocyanatgruppen reagieren kann, ist ein Uberschuss nicht erforderlich; vielmehr wird auf jede 
noch nicht umgesetzte Isocyanatgruppe etwa 1 MoIekOI gemaG Komponente c) des Anspruchs 1 eingesetzt. Wenn 
die Verbindungen gemaG Komponente c) des Anspruchs 1 mehr als eine Gruppe enthalten, die mit den Isocyanaten 
reagieren kann, reicht es auch aus, wenn auf jede noch nicht umgesetzte Isocyanatgruppe 1 Molekul gemaB Kompo- 

35 nente c) des Anspruchs 1 entfallt, jedoch sollte kein Unterschuss eingesetzt werden, um eine unerwunschte Vernetzung 
zu vermeiden. Ein geringfugiger Uberschuss zur Vermeidung von einer unerwunschten Vernetzung kann zweckmassig 
sein. Im allgemeinen reicht ein Uberschuss von etwa 10, vorzugsweise 5 Mo!.-% aus. Als Verbindungen gemaG Kom- 
ponente c) des Anspruchs 1 werden N,N-Diethyl-1,4-butandiamin, 1 -(2-Aminoethyl)piperazin, 2-(1-Pyrrotidyl)ethyl- 
amin, 4-Amino-2-methoxy-pyrimidin, 2-Dimethylaminoethanol, 1-(2-Hydroxyethyl)piperazin, 4-(2-Hydroxyethyl)mor- 

40 pholin, 2-Mercaptopyrimidin, 2-Mercaptobenzimidazol eingesetzt. Besonders bevorzugt sind N,N-Dimethyl-1 ,3-pro- 
pandiamin : 4-(2-Aminoethyl)pyridin ! 2-Amino-6-methoxybenzothiazol, 4-Aminomethyl-pyridin, N,N-Diallylmelamin, 
S-Amino-l^^-triazol, 1-(3-Aminopropyl)imidazol, 4-(2-Hydroxyethyl)pyridin, 1 -(2-Hydroxyethyl)imidazol, 3-Mercapto- 
1 ,2,4-triazol. Charakteristisch fur diese Verbindungen ist, dass sie pro Molekul mindestens 1 Zerewitinoff-Wasserstoff- 
atom enthalten, das bevorzugt mit den Isocyanatgruppen reagiert, und dass sie daruber hinaus eine stickstoffhaltige 

45 basische Gruppe besitzen, die nicht zur Harnstoffbifdung mit Isocyanatgruppen befahigt ist. Diese basischen Gruppen 
werden gemass dem Stand der Technik auch durch ihren pKa-Wert gekennzeichnet (vergl. US-A-3 817 944; 4 032 
698 und 4 070 388). Eingesetzt werden Verbindungen mit basischen Gruppen mit einem pKa-Wert von 5 bis 14, und 
besonders bevorzugt von 5 bis 12. Der pKa-Wert kann Tabellenwerken entnommen werden. Die vorstehend angege- 
benen Grenzwerte beziehen sich auf die Messung des pKa-Werts bei 25°C in einer 0.01-molaren Konzentration in 

so Wasser. Diese basischen Gruppen verleihen den Additionsverbindungen gemass der Erfindung ebenfalls eine Basi- 
zitat, wie auch auf diesem technischen Gebiet bekannt ist (vergl. die oben genannten US-Patentschriften). Durch diese 
basischen Gruppen sind die Additionsverbindungen zur Salzbildung befahigt. Sie konnen im Sinne der Erfindung als 
Dispergiermittel auch in Form von derartigen Salzen eingesetzt werden. 

Diese Salze werden aus dem erhaltenen Reaktionsprodukt durch Neutralisation mit organischen oder anorgani- 

55 schen Sauren oder durch Quaternisierung erhalten. Bevorzugt sind Salze mit organischen Monocarbonsauren. 

Alle Reaktionen konnen, wie gemass dem Stand der Technik, in Gegenwart von geeigneten, die Reaktion nicht 
storenden, Losungsmitteln durchgefuhrt werden, z.B. Kohlenwasserstoffen wie Xylolen, Ethern einschliesslich Dioxan 
und Dimethylformamid usw. Weiterhin konnen die Umsetzungen in Gegenwart von ublichen Katalysatoren durchge- 
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Sir" 

der arfS ^1 ati0n - der Su ** tuen,en der Formel 1 " und/oderderen Mengenverhaltnissen kann die Vertrag.ichkeit 
11 K 9 ^r n Additionsverbindungen auf die unterschiedlichsten polymeren Verbindungen abgeSimm 
werden, welche m Uberzugs- und Formmassen vorliegen, in denen die Additionsverbindungen gemfiS eterfSSna 
Z£T ndU h n9 H k ° mmen - Wenn z B - in ™ e ™ La^ das Bindemit.el ein Polyester is., is l is zweSmassig Sche 
^TZTTT" 9 n maSS ErfindUn9 hierfQr <"« in ihrem Mo.ekul aufgrund d^n STn AusgaTgs 

-TZT^nZZTJ "TP GrUPPSn 3UCh Po, V-tergruppen Oder ahnliche Gruppen entSn d e 
Oder PoJaTdTZ^ w L " ! P ° lyeS,em vertra 9 lich sind Da * gleiche gilt sinngemass fur z.B. Polyethylene 
Oder PcJyamide. Hiermit s.nd besonders vertraglich solche Additionsverbindungen gemass der Ertindunq die wenio 
*™ G 'Z Pen en K ha ' te "- Sinn 9 emass B"t dies fur die Substituenten der Verbindungen der Komponent^ lc) des An 
spruchs 1 die von besonderem Einf.uss sind auf die Affinitat der Additionsverbindungen gemass dSSunqzI^n 
verwendeten Pigmenten, die dispergiert werden sollen emnaung zu den 

TeSe en siTd C Srr„" erS ? ,IUn9S 'f iSPie ' en A b ' S G Wird die HerSte " Un9 VOn Ve *indungen der Formel I erlauter. 

s^zsxsxz^ nach 0blfchen verfahren — - : u r E ix c s 

M 0t >? n r NCO " G J 3h 1 al, der zum Einsatz kommenden Polyisocyanate sowie der Reaktionsverlauf der Addition wird durch 
5S?55S ^ l^." beSChrieb6n S ' nd PaU ' Pat8i " The Ch6mfet,y ° f C ^ anates and t-EE2^ 

Herstellungsbeispiel A 

Unter Schutzatmosphare werden 2.1 Teile eines handelsublichen Heptadecafluorodecanols mil einem mittleren 
n nn r ? nT M V ° n 445 mit 5 9 TeHen 2 - Eth yhexanol, 92 Teilen Valerolacton bei 60°C homogels iert Man LeTzt 

satr innerha,b einer s,unde auf i8o ° c - - rt - « r s ~ 

Das farblose bis leicht gelbliche Produkt ist bei Raumtemperatur fest und schmilzt bei 60 bis 70°C, 
Herstellungsbeispiel B 

lm Reaktor werden 11.1 Teile Phenylethylalkohol und 83.9 Teile Caprolacton bei Raumtemperatur homoaenisiert 

erwarmt und be d.eser Temperatur geruhrt. Die Reaktion ist beendet, sobald ein Festkorpergehalt von 99% erreicht ist 
al ™ u 100%i98r F ° rm mit einem Sc hmelzbereich von 50 bis 60»C gehandhabt werden oderz B 

Sbis^C 9 Xyl °'- l6tZ,ere MOdi,ikatl '° n fet b6i RaUm ,e -P-turrest. mit einem SchmoSeSch von 

Herstellungsbeispiel C 

Unter Schutzatmosphare homogenisiert man 7.2 Teile n-Octanol, 92.8 Teile Caprolacton und 0 003 Teile Dibutvl 
z.nnd aural und erhitzt innerhalb einer Stunde auf 160'C. Die Additionsreaktion is Lend*, S^h^iSSI 

d VC T, h 6 f^^ /0 t erreiCh, * ^ diSSer TemPeratUf * di6Ser nach 10 bis 1 * Stunden erre ch° Da S 

Produkt ist bei Raumtemperatur em farbloser Feststoff, der bei 50 bis 60°C schmilzt. 

Herstellungsbeispiel D 

ho^Z^y Z T° S ^ Werde " 29 TeMe ,sononano1 - 97 - 1 Teila Caprolacton und 0.002 Teile Dibutylzinndilaurat 
oZ JZ T no J;"''' 8 " 3 Slner StUndS aUf 170 ° C erhit2t Die Additionsreaktion ist beendet, sobald der FeetkS- 

Herstellungsbeispiel E 

^nter Sauerstoffausschluss Werden in 100 Teil6n X y |0 ' 10 5 Teile n-Octanol, 89.5 Teile 12-Hydroxystearinsaure 
kSZ J! l^TTT h ? w m ° 9eniSiert (^-Hydroxystearinsaure: OH-2ah. 160 mg KOH/g.S ahl 8 mg 
KOH/g). Man erhitzt unter Normaldruck und destilliert das enlstehende Reaktionswasser innerhalb von 7 bis 10 Stun 
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den azeotrop ab. Das Produkt kann in der anfallenden Form weiter umgesetzt werden. Zur Darstellung des 100%igen 
Produktes wird das Losungsmittel im Vakuum schonend abgezogen. 

Herstellungsbeispiel F 

5 

38 Teile Adipinsaure, 52.7 Teile Dodecandiol.. 9.3 Teile Octanol, 0.01 Teile p-Toluolsulfonsaure und 30 Teile Toluol 
werden homogenisiert und erhitzt. Das entslehende Reaktlonswasser wird durch azeolrope Destination innerhaib von 
5 bis 6 Stunden aus dem Gleichgewicht entfernt, wobei die Temperatur 140 bis 150°C erreicht. Anschliessend wird 
das Losungsmittel unter Vakuum schonend abgezogen. Bei Raumtemperatur ist der Polyester test und schmilzt bei 
10 70 bis 80°C. 

Herstellungsbeispiel G 

Unter Schutzatmosphare werden 23.4 Teile eines alkalifreien und getrockneten Nonylphenolethoxylats mit einem 
is mittleren Molekulargewicht von 445 mit 76.6 Teilen Caprolacton und 0.004 Teilen Dibutylzinndilaurat homogenisiert. 
Man erwarmt auf 150°C und ruhrt 20 Stunden bei dieser Temperatur. Das farblose, wachsartige Produkt hat einen 
Festkorpergehalt von 98%. 

Herstellungsbeispiele fur Verbindungen der Forme! II 

20 

Herstellungsbeispiel I 

9.6 Teile Trimethylolpropan und 90.4 Teile Caprolacton werden bei 170°C nach Zusatz von 0.003 Teilen Dibutyl- 
zinndilaurat als Katalysator 6 bis 8 Stunden umgesetzt, bis ein Polyester mit einem mittleren Molekulargewicht von 
25 1400 erhalten wird. 

Herstellungsbeispiel II 

Unter Schutzatmosphare werden 9 Teile 1,4-Butandiol, 91 Teile Caprolacton und 0.002 Teile Dibutylzinndilaurat 
30 homogenisiert und innerhaib einer Stunde auf 160°C erwarmt. Bei dieser Temperatur ist die Additionsreaktion beendet, 
sobald der Festkorpergehalt 99% ubersteigt. Das resultierende Polyesterdiol hat ein mittleres Molekulargewicht von 
1000. 

Beispiel 1 

35 

Unter Schutzatmosphare werden 7.2 Teile Desmodur N (75%ig in Ethylglykolacetat/Xylol 1 : 1 ) mit 1 0 Teilen Ethyl- 
glykolacetat und 16.9 Teilen eines Caprolactonpolyesters mit mittlerem Molekulargewicht von 1800 (Herstellungsbei- 
spiel C), gelost in 20 Teilen Xylol, homogenisiert, mit 0.004 Teilen Dibutylzinndilaurat versetzt und bei 60°C bis zur 
vollstandigen Umsetzung der OH-Gruppen geruhrt. 

40 Zur Verknupfungsreaktion verdunnt man mit 10 Teilen Xylol und gibt 0.8 Teile 1 ,12-Diaminododecan, gelost in 10 

Teilen N-Methylpyrrolidon, zugig zu. 

Nach Abreaktion von 66% der ursprunglich eingesetzten NCO-Gruppen verdunnt man mit 13.2 Teilen Xylol und 
addiert 1 .9 Teile N.N-Diallylmelamin, gelost in 1 0 Teilen N-Methylpyrrolidon. Man erwarmt auf 70 0 C und ruhrt bei dieser 
Temperatur eine Stunde. 

45 Das Endprodukt ist mittelviskos und farblos klar bis leicht trube. 

Beispiel 2 

Unter Schutzatmosphare werden 10.4 Teile Desmodur N (75%ig in Ethylenglykolacetat/Xylo! 1 : 1) mit 10 Teilen 
so Ethylglykolacetat verdunnt und mit 15 Teilen eines Caprolactonpolyesters mit einem mittleren Molekulargewicht von 
1100 (Herstellungsbeispiel B), gelost in 20 Teilen Xylol, versetzt. Nach Zugabe von 0.004 Teilen Dibutylzinndilaurat 
wird auf 60°C erwarmt. 

Nachdem 33% der eingesetzten NCO-Gruppen abreagiert sind : gibt man 0.6 Teile Trimethylolpropan, gelost in 30 
Teilen Xylol, zu. 

55 Sobald 66% der NCO-Gruppen umgesetzt sind, gibt man 1 .6 Teile 4-(2-Hydroxyethyl)pyridin, gelost in 12.4 Teilen 

Ethylglykolacetat zu, erwarmt auf 70°C und ruhrt bei dieser Temperatur eine Stunde. 
Das Endprodukt ist farblos und mittelviskos. 
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Beispiel 3 

Unter Schutzatmosphare werden 10.3 Telle Desmodur N (75%lg in Ethylglykolacetat/Xylol 1 : 1) mlt 20 Teilen 
Ethylglykolacetat und 10.2 Teilen eines handelsublichen Methoxypolyethylenglykols mit mittlerem Molekulargewicht 
von 750, gelost in 15 Teilen Xylol, homogenisiert, mit 0.004 Teilen Dibutylzinndilaurat versetzt und auf 50°C erwarmt. 

Nach Abreaktion eines Drittels der NCO-Gruppen werden 5.4 Teile Polyethylenglykol 800, gelost in 1 5 Teilen Xylol, 
zugesetzt. 

Nachdem 66% der eingesetzten NCO-Gruppen umgesetzt sind, wird mit 12.4 Teilen Xylol verdunnt und 1.7 Telle 
1-(2-Aminoethyl)piperazin, gelost in 10 Teilen Ethylglykolacetat, zugesetzt. Man ruhrt bei 70°C zwei Stunden. 
Das Produkt ist gelblich und leicht viskos. 



Beispiel 4 

Unter Schutzatmosphare werden 9.1 Teile Desmodur N (75%ig in Ethylenglykolacetat/Xylo! 1 : 1 ), 17.7 Teile Ethyl- 
glykolacetat, 0.003 Teile Dibutylzinndilaurat und 13 Teile eines Caprolactonpolyesters mit einem mittleren Molekular- 
gewicht von 1100 (Herstellungsbeispiel B), gelost in 10 Teilen Xylol, homogenisiert und auf 50°C erwarmt. 

Nach Anlagerung des Polyesters werden 3.7 Teile eines ethoxilierten Oleylamins mit einem mittleren Molekular- 
gewicht von 630, gelost in 30 Teilen Xylol, addiert. 

Sobald 65% der NCO-Gruppen abreagiert sind, setzt man 1 .5 Teile 4-(2-Aminoethyl)pyridin, gelost in 1 5 Teilen N- 
Methylpyrrolidon, zu und ruhrt zur Vervollstandigung der Reaktion eine Stunde. 



Beispiel 5 

Unter Schutzatmosphare werden 7.6 Teile Desmodur N (75%ig in Ethylenglykolacetat/Xylol 1 : 1), 18.1 Teile Xylol 
und 13 8 Teile eines Adipinsaure-Dodecandiol-, Octano I- Polyesters mit einem mittleren Molekulargewicht von 1400 
(Herstellungsbeispiel F), gelost in 10 Teilen Xylol, homogenisiert, mit 0.003 Teilen Dibutylzinndilaurat versetzt undaut 

40° C erwarmt. . 

Nachdem 30% der NCO-Gruppen abreagiert sind : werden 4.5 Teile des in Herstellungsbeispiel I beschnebenen 
Trimethylolpropan-Caprolactonpolyesters, gelost in 30 Teilen Xylol, zugegeben. 

Nach Addition der Hydroxylgruppen gibt man 1 Teil N,N-Dimethyl-1,3-propandiamin, gelost in 15 Teilen N-Methyl- 
pyrrolidon, zu, erwarmt auf 60*C und ruhrt eine Stunde. 

Das Produkt ist hoch-viskos und farblos. 



Beispiel 6 

Unter Schutzatmosphare werden 12.9 Teile Desmodur L (67%ig in Ethylenglykolacetat/Xylol 1 : 1) mit 20 Teilen 
Ethylglykolacetat/Xylol (1:1) verdunnt. 9 Teile eines handelsublichen Methoxypolyethylenglykols mit mittlerem Mole- 
kulargewicht von 750, gelost in 10 Teilen Xylol, sowie 0.003 Teile Dibutylzinndilaurat werden zugesetzt. 

Nachdem bei 50°C 33% der NCO-G ruppen abreagiert sind, werden 6 Teile des in Herstellungsbeispiel II beschne- 
benen Caprolactonpolyesters mit mittlerem Molekulargewicht von 1000, gelost in 20 Teilen Xylol, addiert. Die Reaktion 
ist beendet. sobald 66% der NCO-Gruppen reagiert haben. 

Zur Addition an die verbleibenden NCO-Gruppen werden 1 .4 Teile 1 -(2-Hydroxyethyl)imidazol, gelost in 20.7 Teilen 
Xylol zugesetzt, und es wird bei 70°C zwei Stunden geruhrt. 

Das farblose klare Produkt ist leicht viskos. 



Beispiel 7 



Unter Schutzatmosphare lost man bei 50°C 1 4.3 Teile eines Adipinsaure-Dodecandiol-Octanol-Polyesters mit mitt- 
lerem Molekulargewicht von 1400 (Herstellungsbeispiel F) in einer Mischung aus 15 Teilen Ethylglykolacetat und 10 
Teilen Xylol Man kuhlt auf 20°C und gibt unter Ruhren 11.1 Teile Desmodur L (67%ig in Ethylglykolacetat/Xylol 1:1) 
und 0.003 Teile Dibutylzinndilaurat zu. Man erwarmt langsam auf 50°C und kontrolliert den Reaktionsfortgang durch 
NCO-Bestimmung. 

Nach Abreaktion eines Drittels der eingesetzten NCO-Gruppen gibt man 2,1 Teile Polyethylenglykol mit mittlerem 
Molekulargewicht von 400, gelost in 20 Teilen Xylol, zu und lasst das zweite Drittel der NCO-Gruppen abreagieren. 
Anschliessend verdunnt man mit 11,4 Teilen Xylol und setzt 1.1 Teile N,N-Dimethyl-1,3-Diaminopropan, gelost in 15 
Teilen N-Methylpyrrolidon, zu. Die Reaktionsmischung wird eine Stunde bei 50°C gerOhrt. 
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Beispiel 8 

Unter Schutzatmosphare werden 12.4 Teile Ethylglykolacetat, 11 Teile Desmodir L (67%ig in Ethylglykolacetat/ 
Xylol 1:1) und 14.2 Teile eines Adipinsaure-Dodecandiol-Octanol-Polyesters mit einem mittleren Molekulargewicht 
5 von 1400 (Herstellungsbeispiel F), gelost in 20 Teilen Xylol, homogenisiert und mil 0.003 Teilen Dibutylzinndilaurat 
versetzt. Man erwarmt auf 50°C und addiert den Polyester an das Desmodur L. 

Nach diesem Reaktionsschritt gibt man 2.2 Teile eines handelsublichen Cocossaurediethanolamids, gelost in 30 
Teilen Ethylglykolacetat/Xylol (1:1) zu. Das Cocossaurediethanolamid hat ein mittleres Molekulargewicht von 440. 
Sobald zwei Drittel der eingesetzten NCO-Gruppen abreagiert sind, setzt man zugig 1.3 Teile 1-(3-Aminopropyl) 
10 imidazol, gelost in 10 Teilen NMP, zu, erwarmt auf 70°C und ruhrt eine Stunde bei dieser Temperatur. 
Das mittel-viskose Produkt ist klar bis leicht trObe. 

Beispiel 9 

is Unter Schutzatmosphare und Feuchtigkeitsausschluss werden 7.9 Teile Poly-lsophorondiisocyanat (70%ig in 

Ethylglykolacetat/Xylol 1 : 1) in 10 Teilen Ethylglykolacetat gelost und mit 15 Teilen eines Valerolactonpolyesters mit 
einem mittleren Molekulargewicht von 2000 (Herstellungsbeispiel A), gelost in 20 Teilen Xylol, homogenisiert. Man gibt 
0.003 Teile Dibutylzinndilaurat zu und erwarmt auf 50°C. 

Nach Abreaktion der OH-Gruppen setzt man 3.7 Teile Polypropylenglykol mit einem mittleren Molekulargewicht 
20 von 1000, gelost in 20 Teilen Xylol, zu. 

Nachdem 66% der eingesetzten NCO-Gruppen abreagiert sind. setzt man 7.6 Teile Xylol und 0.8 Teile 3-Mercapto- 
1 ,2,4-triazol, gelost in 15 Teilen N-Methylpyrrolidon zu und ruhrt eine Stunde bei 60°C. 
Die Produktlosung ist niedrig-viskos und leicht braunlich gefarbt. 

25 Beispiel 10 

Unter Feuchtigkeitsausschluss werden in 20 Teilen Ethylglykolacetat 14.1 Teile Desmodur HL (60%ig in Butyla- 
cetat) gelost, mit 11.6 Teilen eines 1100 Cap rolactonpoly esters (Herstellungsbeispiel B), gelost in 20 Teilen Xylol und 
0.003 Teilen Dibutylzinndilaurat, versetzt und langsam auf 60°C erwarmt. 
30 Sobald 30% der eingesetzten NCO-Gruppen abreagiert sind, ist die erste Stufe beendet. 

Zur Kopplung setzt man 3.4 Teile handelsubliches Polytetrahydrofurandiol, mit einem mittleren Molekulargewicht 
von 650, gelost in 14,4 Teilen Xylol, zu. 

In der letzten Stufe, die sich nach Abreaktion von 60% der eingesetzten NCO-Gruppen anschliesst, addiert man 
1.5 Teile 3- Mercapto-1 ,2,4-triazol, gelost in 15 Teilen N-Methylpyrrolidon, erwarmt auf 70°C und ruhrt bei dieser Tern- 
35 peratur eine Stunde. 

Beispiel 11 

Die Reaktion erfolgt bei 50° C unter Schutzatmosphare. 14.4 Teile Desmodur HL (60%ig in Butylacetat) werden in 
40 15 Teilen Ethylglykolacetat gelost und mit 9.9 Teilen eines Phenylethylalkohol-gestarteten Caprolactonpolyesters mit 
einem mittleren Molekulargewicht von 1100 (Herstellungsbeispiel B) versetzt. Der Polyester ist in 13 Gewichtsteilen 
Xylol angelost. 

Nach vollstandiger Polyesteraddition, was durch Abnahme der NCO-Gruppen ersichtlich ist, setzt man 4.5 Teile 
Polyethylenglykol mit einem mittleren Molekulargewicht von 1 000 zu. Abreaktion der verbliebenen NCO-Gruppen setzt 
45 man 2.3 Teile 1 -(2-Aminoethyl)piperazin zu und verdunnt mit Xylol auf 30% Festkorper. 
Das Produkt ist eine leicht trube, viskose Losung. 

Beispiel 12 

so Unter Schutzgas werden 10.1 Teile Desmodur HL (60%ig in Butylacetat) mit 30 Teilen einer Mischung aus Xylol/ 

Ethylglykolacetat (1:1) verdunnt und mit 12.7 Teilen eines Polyesters mit mittlerem Molekulargewicht von 2000 (Her- 
stellungsbeispiel A) versetzt. Nach Zugabe von 0.003 Teilen Dibutylzinndilaurat wird die Additionsreaktion bei Raum- 
temperatur durchgef uhrt. 

Nachdem 25% der NCO-Gruppen abreagiert sind, werden in der zweiten Stufe 4.7 Teile eines Polyethylenglykols 
55 mit einem mittleren Molekulargewicht von 1500 addiert. 

Nachdem die Halfte der NCO-Gruppen abreagiert sind, verdunnt man mit Xylol auf einen Endproduktfestkorper 
von 25%, setzt 1.5 Teile 4-(2-Aminoethyl)pyridin zu, erwarmt auf 60°C und ruhrt bei dieser Temperatur eine Stunde. 
Das Produkt ist leicht gelb gefarbt und viskos. 
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Beispiel 13 

Die Reaktion wird bei 50°C unter Schutzgasatmosphare durchgefuhrt. 6.3 Teile Desmodur HL (60%ig in Butyla- 
cetat) werden mit einer Mischung aus 1 5 Teilen Ethylglykolacetat und 36 Teilen Xylol verdunnt. 0.7 Teile eines Polye- 
thylenglykols mit einem mittleren Molekulargewicht von 400 und 19.6 Teile eines Caprolactonpolyesters mit einem 
mittleren Molekulargewicht von 5000 (Herstellungsbeispiel D) werden in geschmolzenem Zustand zugegeben. 2ur 
Beschleunigung der Reaktion werden 0.002 Teile Dibutylzinndilaurat addiert. 

Nach Abreaktion aller OH-Gruppen setzt man 0.9 Teile 4-(2-Hydroxyethyl)pyridin zu und stellt mittels Xylol einen 
Festkorper von 25% ein. Zur Vervollstandigung der Reaktion wird eine Stunde bei 60°C geruhrt. 

Das Produkt ist niedrig-viskos und farblos. 

Beispiel 14 

Unter Schutzatmosphare werden 10.7 Teile Desmodur HL (60%ig in Butylacetat) mit 16.2 Teilen eines Heptade- 
cafluorodecanol(2-Ethylhexanol-gestarteten Valerolactonpoly esters mit einem mittleren Molekulargewicht von 2000 
(Herstellungsbeispiel A), gelost in 15.7 Teilen Xylol, homogenisiert. Man setzt 0.001 Teile Dibutylzinndilaurat zu und 
addiert den Polyester bei 50 D C. 

Nach Beendigung dieser Reaktion verdunnt man mit 20 Teilen Ethylglykolacetat und gibt 0.3 Teile 1 ,4-Butandiamin 
gelost in 20 Teilen Xylol, zu. 

Sobald 55% der eingesetzten NCO-Gruppen abreagiert sind, wird die leicht exotherme Reaktion abgebrochen, 
indem man 2.1 Teile 2-Amino-6-methoxybenzothiazol i gelost in 15 Teilen NMP, zugibt. Man erwarmt auf 70°C und 
ruhrt eine Stunde. 

Das Produkt ist leicht viskos und gelblich klar gelost. 

Beispiel 15 

Unter Schutzatmosphare werden zu 20 Teilen Ethylglykolacetat/Xylol (1 : 1) 16.1 Teile Desmodur IL (51 %ig in 
Butylacetat) und 11 Teile eines Caprolactonpolyesters 1800 (Herstellungsbeispiel C), gelost in 20 Teilen Xylol, zuge- 
setzt und nach Katalysierung durch 0.002 Teile Dibutylzinndilaurat wird bei Raumtemperatur addiert. 

Nachdem 20% der NCO-Gruppen verbraucht sind, werden 3.8 Teile des in Herstellungsbeispiel II beschriebenen 
Polycaprolactonpolyesters, gelost in 17.1. Teilen Xylol, zugegeben. 

Nach Abnahme der eingesetzten NCO-Gruppen auf 55% werden 10 Teile Xylol und 2.0 Teile 4-(2-Aminoethyl) 
pyridin, gelost in 10 Teilen Diisobutylketon, zugegeben. Man erwarmt auf 50°C und ruhrt eine Stunde. 

Das farblose bis leicht gelbliche Produkt ist niedrig viskos. 

Beispiel 16 

Unter Schutzatmosphare und Feuchtigkeitsausschluss werden 9 Teile Desmodur IL (51 %ig in Butylacetat) mit 17 
Teilen eines Polyesters mit mittlerem Molekulargewicht von 5000 (Herstellungsbeispiel D), gelost in 25 Teilen Xylol, 
homogenisiert und mit 0.003 Teilen Dibutylzinndilaurat versetzt. Die Reaktion wird bei 60°C durchgefuhrt. 

^ Nach der Polyesteraddition setzt man 2.5 Teile Polypropylenglykol mit einem mittleren Molekulargewicht von 1000, 
gelost in 30 Teilen Xylol, zu. Zur Beschleunigung der Reaktion werden 0.002 Teile Dibutylzinndilaurat zudosiert. 

Nach Abrekation der Hydroxygruppen wird mit 5.6 Teilen Xylol verdunnt und an die verbleibenden NCO-Gruppen 
werden 0.9 Teile 3-Mercapto-1,2,4-triazol, gelost in 10 Teilen N-Methylpyrrolidon, addiert. 

Das Produkt ist mittel-viskos und gelblich gefarbt. 

Beispiel 17 

Unter Schutzatmosphare werden 15.5 Teile Desmodur IL (51 %ig in Butylacetat) mit 13.3 Teilen eines Polyesters 
mit mittlerem Molekulargewicht von 1800 (Herstellungsbeispiel C), gelost in 15 Teilen Xylol, homogenisiert, mit 0.003 
Teilen Dibutylzinndilaurat versetzt und auf 50°C erwarmt. 

Nach Addition des Polyesters, was durch Verringerung der NCO-Gruppen urn 25% ersichtlich ist verdunnt man 
mit 20 Teilen Xylol und setzt 0.7 Teile 1,12 -Diaminododecan zu. 

Nach der exothermen Addition werden 14 Teile Xylol und 1.5 Teile N,N-Dimethyl-1>propandiamin, in 20 Teilen 
N-Methylpyrrolidon gelost, zugegeben. Man ruhrt noch eine Stunde bei 70°C. 

Das Produkt ist mittel-viskos und leicht trube. 
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Beispiel 18 

Unter Schutzatmosphare werden 15.5 Teile Desmodur IL (51 %ig in Butylacetat) mit 30 Teiien Xylol/ Butylacetat 
(4:1) und 26.6 Teiien eines Polyesters mit einem mittleren Molekulargewicht von 1800 (Herstellungsbeispiel C) ho- 
s mogenisiert. Man setzt 0.003 Teile Dibutylzinndilaurat zu, erwarmt aut 50°C, wobei die Halfte der NCO-Gruppen ab- 
reagiert. 

0.3 Teile 1 ,4-Butandiol, gelost in 30 Teiien Xylol, werden zugesetzt. Nachdem so 75% der NCO-Gruppen abreagiert 
sind, gibt man 0.6 Teile 3-Amino-1 ,2,4-triazol, gelost in 10 Teiien N-Methylpyrrolidon, zu. Mit Xylol stellt man einen 
Festkorper von 30% ein. 
io Das mittel-viskose, gelbliche Produkt wird bei 60°C eine Stunde geruhrt 

Verwendungsbeispiel 

Mahlgut 

15 

In einem temperierten (50°C) Edelstahlruhrgefass werden 25 Gewichtsteile eines 50%igen Hydroxy-Acrylatharzes 
mit 3 Gewichtsteilen Xylol und 1 Gewichtsteil Butylacetat gemischt. Dann gibt man X Gewichtsteile der erfindungsge- 
massen Additionsverbindung bzw. der Vergleichsverbindung (Beispiel 8 der US-A-4 032 698) zu, homogenisiert und 
versetzt mit Y Gewichtsteilen eines Pigments (Tabelle 1). Die Gewichtsteile der ertindungsgemassen Addit ions verb in- 
20 dung bzw. Vergleichsverbindung sind berechnet als 100% Festkorper. 

Man homogenisiert, setzt 200 Gewichtsprozent Stahlperlen, bezogen auf den Mahlansatz, zu und dispergiert 40 
Minuten bei 50°C, indem mit einer der Gefassgrdsse angepassten Polypropylenscheibe mit etwa 12 ms-s* 1 geruhrt 
wird. 

25 Stammlack 

Zum Mahlgut gibt man das Auflackgut, welches aus 52 Gewichtsteilen Hydroxy-Acrylatharz (50%-ig), 6 Gewichts- 
teilen Xylol, 2 Gewichtsteilen Butylacetat und 0.1 Gewichtsteilen eines Verlaufadditives hergestellt wurde. Zur Homo- 
genisierung ruhrt man 2 Minuten mit ca. 2 ms" 1 . Die Stahlkugeln filtriert man ab. Diesen Stammlack lasst man 12 bis 
30 15 Stunden vor der weiteren Verarbeitung ruhen, 

Ein Teil des so hergestellten Stammlacks wird dann wie nachfolgend beschrieben weiterverarbeitet, und ein an- 
derer Teil des so hergestellten Stammlacks wird nach 14 tagiger Lagerung bei 50°C in der gleichen nachfolgend be- 
schriebenen Weise weiterverarbeitet. Die Ergebnisse, die mit dem sofort weiterverarbeiteten Lack erhalten werden, 
sind in Tabelle 2 zusammengestellt, wahrend die Ergebnisse, die mit dem nach 14tagiger Lagerung verarbeiteten Lack 
35 erhalten werden, in Tabelle 3 zusammengestellt sind. 

Zur Hartung werden zu 100 Gewichtsteilen Stammlack 30 Gewichtsteile eines 75%igen triisocyanathaltigen Har- 
ters (Desmodur N) zugegeben und untergeruhrt. 

Anschliessend stellt man mittels einer VerdOnnung, die aus Xylol/Alkylbenzol (> C 9 ) Butylacetat (2:1: 1) besteht, 
die Viskositat des fertigen Lacks auf 16" DIN 4/23 ein. 
40 Nach einer Stunde wird der eingestellte Lack auf eine gereinigte, 80° geneigte Glasplatte aufgegossen. 

Nach Durchhartung wird der Lackfilm (Buntlack) auf Glanz und Transparenz sowie unter einem Lichtmikroskop 
auf Teilchengrosse bzw. auf Flockulation bewertet. 

Die Bewertung erfolgt nach einer Zahlenska la von 0 bis 10, wobei 0 = keine Flockulation, hoher Glanz, gute Trans- 
parenz und 10 = totale Flockulation, kein Glanz, keine Transparenz bedeutet. 
45 Die erhaltenen Ergebnisse sind in den Tabellen 2 und 3 in der Zeile «Buntlack» wiedergegeben. 

Eine weitere Methode zur Bestimmung der Pigmentgrossenverteilung und der Pigmentstabilisierung im Lack ist 
die Abmischung mit einem Weisslack und der nachfolgende Rubout-Test (Weissabmischung): Hierzu man den aufge- 
gossenen Lack abluften (etwa 10 Minuten) und reibt mit dem Finger die Probe bis zur Farbkonstanz aus. 

Dazu werden die Stammlacke der Buntpigmente I bis V laut Tabelle 1 mit dem Weisslack VI laut Tabelle 1 im 
so Vemaltnis 1 : 4 gemischt, homogenisiert und auf 16" DIN 4/23 eingestellt. Man giesst auf eine 80° geneigte Glasplatte 
auf und macht, nach AblOftung (etwa 10 Minuten), den Rubout-Test. 

Nach Aushartung des Fims wird die Farbstarke sowohl der ausgeriebenen als auch der nichtausgeriebenen Probe 
gemessen. Dazu wurde wieder eine Skala von 0 bis 10 gewahlt, wobei 

55 0 = gleiche Farbstarke, gleicher Farbton, kein Ausschwimmen, also kein feststellbarer Unterschied zwischen aus- 

geriebener und nicht-ausgeriebener Probe und 

10 = vollig veranderte Farbstarke und Ausschwimmen eines Pigments 
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bedeutet. 

Die erhaltenen Ergebnisse sind in den Tabellen 2 und 3 in der Zeile «Weissabmischung» angegeben. 



Tabelle 1 



5 






eingesetztes Pigment 


Y Gew.-Teile 


erfindungsgemasse 
Additionsverbindung bzw. 
Vergleichsbeispiel * 


X Gew.-Teile 


10 


1 


a 


Polycyclisches Thioindigo- 
Derivat 


4 : 5 


Beispiel 13 


0,67 






b 


C.LI Pigment red 88 C.I.2 17712 
z.B. Novoperm Rotviolett MRS 


4,5 


Vergleichsbeispiel 


0,67 


15 


II 


a 


Polycyclische Chinacridon- 
Derivat 


4,0 


Beispiel 1 3 


0,4 






b 


CM Pigment violett 19 C.I.2 
46500 z.B. Quindo violett RV 
6902 


4,0 


Vergleichsbeispiel 


0,4 


20 


III 


a 
b 


Mono-azo-Arylamid-Derivat C.I. 
f Kigmeni orange 36 
C.I.2 11780 z.B. Novoperm 
Orange HL 70 


5 
5 


Beispiel 13 
Vergleichsbeispiel 


0,5 
0,5 


25 


IV 




Polycyclisches Perylen-Derivat 


5 


Beispiel 13 


0,5 




b 


CM Pigment red 178 
C.I.2 71155 z.B. Paliogen 
Rot L 3910 HD 


5 


Vergleichsbeispiel 


0,5 


30 


V 


a 
b 


Anthrachinon -Derivat 

CM Pigment red 177 

C.I.2 65300 z.B. Cromophtal Rot 

A2B 


5 
5 


Beispiel 13 Vergleichsbeispiel 


0,75 
0,75 


35 


VI 

* Vergle 


a 
b 

chsbeisp 


anorg. Weisspigment 
Titan dioxid 

tel: Beispiel 8 von US-A-4 032 698 


25 
25 


Beispiel 13 
Vergleichsbeispiel 


0,75 
0,75 



Tabelle 2 



Pigmente 


I 


II 


III 


IV 


V 




a 


b 


a 


b 


a 


b 


a 


b 


a 


b 


Buntlack 


0 


5 


0 


6 


0 


5 


1 


7 


1 


9 


Weissabmischung 


1 


7 


0 


7 


0 


6 


0 


9 


1 


10 


a - erfindungsgemasse Additionsverbindung 
b = Vergleichsbeispiel 







Tabelle 3 



Pigmente 


I 


ll 


III 


IV 


V 




a 


b 


a 


b 


a 


b 


a 


b 


a 


b 


Buntlack 


0 


6 


0 


6 


0 


6 


0 


7 


0 


10 


Weissabmischung 


0 


8 


0 


7 


0 


6 j 


0 


10 


1 


10 


a = emndungsgemasse Additionsverbindung 
b = Vergleichsbeispiel 
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Die mit den erfindungsgemassen Additionsverbindungen hergestellten Lacke bewirken eine erheblich bessere 
Stabilisiarung der Pigmente. 

Patentanspruche 

1. Als Dispergiermittel geeignete Additionsverbindungen und deren Salze, erhaltlich durch Umsetzung von Polyiso- 
cyanaten, Hydroxyverbindungen, Zerewitinotf-Wasserstoff sowie mindestens eine basische Gruppe enthaltenden 
Verbindungen mit einem pKa-Wert von 5 bis 1 4 und gegebenenfalls Verbindungen, die Aminwasserstoff enthalten, 
gegebenenfalls in Anwesenheil von Losungsmitteln und gegebenenfalls in Gegenwart von Umsetzungskatalysa- 
toren, dadurch gekennzeichnet, daB sie dadurch erhaltlich sind, daB Polyisocyanate mit einer mittleren Funktio- 
nalitat von 3 bis 6 

a) mit Monohydroxyverbindungen der Formel I 

Y-OH I 

wobei Y die folgenden Bedeutungen hat: 

i) aliphatische und/oder cycloaiiphatische Kohlenwasserstoffgruppen mit 8 bis 30 Kohlenstoffatomen, de- 
ren Wasserstoffatome teilweise durch Halogene und/oder Arylreste ersetzt sein konnen, 

ii) mindestens eine -O- und/oder -COO-Gruppe enthaltende aliphatische, cycloaiiphatische und/oder aro- 
matische Gruppen mit Molekulargewichten von 350 bis 8000, wobei die Wasserstoffatome teilweise durch 
Halogene ersetzt sein konnen, 

in einer solchen Menge umgesetzt werden, daB im Mittel auf je ein Molekul Polyisocyanat mindestens 0.8 
Molekule der Formel I entfallen, jedoch im Mittel von jedem Molekul Polyisocyanat mindestens 2 Isocyanat- 
gruppen nicht umgesetzt bleiben, mit der MaBgabe, daB 20 bis 50 % s der NCO-Gruppen umgesetzt sind, 

b) das erhaltene Reaklionsprodukt mit Verbindungen der Formel II 

G-(E) n II 

wobei E fur -OH, -NH 2 und/oder -NHR (worin R eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen darstelft), und 
n fur 2 oder 3 stehen, und G eine mindestens 2 Kohlenstoffatome enthaltende aliphatische, cycloaiiphatische 
und/oder aromatische Gruppe mit Molekulargewichten von hochstens 3000 darstellt, die -O-, -COO-, -CONH-, 
-S- und/oder -S0 2 -Gruppen enthalten kann, in einer solchen Menge umgesetzt wird, daB 0.8 n bis 1.1 n Mo- 
lekule Polyisocyanat auf 1 Molekul der Formel II entfallen, jedoch im Mittel von jedem Molekul Polyisocyanat 
mindestens eine Isocyanatgruppe nicht umgesetzt bleibt, jedoch die Summe der NCO-Umsetzungsgrade der 
Umsetzungen a) und b) maximal 75 % betragt, mit der MaBgabe, daB weitere 22 % - 36% der NCO-Gruppen 
der urprunglich eingesetzte Polyisocyanate umgesetzt sind, und die Summe der Umsetzungsgrade der Um- 
setzungen a) und b) mindestens 45% betragt. 

c) das erhaltende Reaktionsprodukt mit Verbindung aus der Gruppe N.N-Diethyl-1 ,4-butendiamin, 1-(2-Ami- 
noethyl)piperazin, 2-(1 -Pyrrolidyl)-ethylamin, 4-Amino-2-methoxy-pyrimidin, 2-Dimethylaminoethanol, 1 - 
(2-Hydroxyethyl)piperazin, 4-(2-Hydroxyethyl)morpholin, 2-Mercaptopyrimidin, 2-Mercaptobenzimidazol, N, 
N-Dimethyl-1 : 3-propandiamin, 4-(2-Aminoethyl)pyridin, 2-Amino-6-methoxybenzothiazol, 4-Aminomethylpy- 
ridin, N,N-Diallylmelamin, 2-Amino-1 ,2,4-triazol, 1-(3-Aminopropyl)imidazol, 4-(2-Hydroxyethyl)pyridin : 1- 
(2-Hydroxyethyl)imidazol und 3- Mercapto-1 ,2,4-triazol in einer solchen Menge umgesetzt wird, daB die ver- 
bleibenden Isocyanatgruppen umgesetzt sind. 

2. Additionsverbindungen und deren Salze nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die Monohydroxyverbin- 
dungen der Formel I Polyester mit mittleren Molekulargewichten M n von 500 bis 5000, vorzugsweise aus alipha- 
tischen Lactonen und aliphatischen Monoalkoholen mit 4 bis 18 Kohlenstoffatomen sind. 
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Additionsverbindungen und deren Salze nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, daG die Verbindungen 
der Formel II Polyoxyalkylenglykole, vorzugsweise mit mittleren Molekulargewichten M n von 400 bis 2000 sind. 

Additionsverbindungen und deren Salze nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daG die Verbindungen II mitt- 
lere Molekulargewichte M n von 600 bis 1500 aufweisen. 

Additionsverbindungen und deren Salze nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, daG das Polyoxyal- 
kylenglykol ein Polyethylenglykol ist. 

Verfahren zur Herstellung von als Dispergiermittel geeigneten Additionsverbindungen und deren Salzen, durch 
Umsetzung von Polyisocyanaten, Hydroxyverbindungen, Zerewitinoff-Wasserstoff sowie mindestens eine basi- 
sche Gruppe enthaltenden Verbindungen mit einem pKa-Wert von 5 bis 14 und gegebenenfalls Verbindungen, die 
Aminwasserstoff enthalten, gegebenenfalls in Anwesenheit von Ldsungsmitteln und gegebenenfalls in Gegenwart 
von Umsetzungskatalysatoren, dadurch gekennzeichnet, daG Polyisocyanate mit einer mittleren Funktionalitat 
von 3 bis 6 

a) mit Monohydroxyverbindungen der Formel I 

Y-OH I 

wobei Y die folgenden Bedeutungen hat: 

i) aliphatische und/oder cycloaliphatische Kohlenwasserstoffgruppen mit 8 bis 30 Kohlenstoffatomen, de- 
ren Wasserstoffatome teilweise durch Halogene und/oder Arylreste ersetzt sein konnen, 

ii) mindestens eine -O- und/oder -COO-Gruppe enthaltende aliphatische, cycloaliphatische und/oder aro- 
matische Gruppen mit Molekulargewichten von 350 bis 8000, wobei die Wasserstoffatome teilweise durch 
Halogene ersetzt sein konnen, 

in einer solchen Menge umgesetzt werden, daG im Mittel auf je ein Molekul Polyisocyanat mindestens 0.8 
Molekule der Formel I entfallen, jedoch im Mittel von jedem Molekul Polyisocyanat mindestens 2 Isocyanat- 
gruppen nicht umgesetzt bleiben, mit der MaGgabe, daG 20 bis 50% der NCO-Gruppe umgesetzt sind, 

b) das erhaltene Reaktionsprodukt mit Verbindungen der Formel II 

G-(E)„ II 

wobei E fur -OH, -NH 2 und/oder -NHR (worin R eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen darstellt), und 
n fur 2 oder 3 stehen, und G eine mindestens 2 Kohlenstoffatome enthaltende aliphatische, cycloaliphatische 
und/oder aromatische Gruppe mit Molekulargewichten von hochstens 3000 darstellt, die -O-, -COO-, -CONH-, 
-S- und/oder -SQ 2 -Gruppen enthalten kann, in einer solchen Menge umgesetzt wird, daG 0.8 n bis 1.1 n Mo- 
lekule Polyisocyanat auf 1 Molekul der Formel II entfallen, jedoch im Mittel von jedem Molekul der Formel II 
enfallen, jedoch im Mittel von jedem Molekul Polyisocyanat mindestens eine Isocyanatgruppe nicht umgesetzt 
bleibt, jedoch die Summe der NCO-Umsetzungsgrade der Umsetzungen a) und b) maximal 75 % betragt, mit 
der MaGgabe, daG weitere 22 % - 36% der NCO-Gruppen der urprunglich eingesetzte Polyisocyanate umge- 
setzt sind, und die Summe der Umsetzungsgrade der Umsetzungen a) und b) mindestens 45% betragt. 

c) das erhaltene Reaktionsprodukt mit Verbindung aus der Gruppe N,N-Diethyl-1,4-butandiamin, 1-(2-Ami- 
noethyl)piperazin, 2-(1-Pyrrolidyl)-ethylamin, 4-Amino-2-methoxy-pyrimidin, 2-Dimethylaminoethanol, 1- 
(2-Hydroxyethyl)piperazin, 4-(2-Hydroxyethyl)morpholin, 2-Mercaptopyrimidin, 2-Mercaptobenzimidazol, N, 
N-Dimethyl-1 ,3-propandiamin, 4-(2-Aminoethyl)pyridin, 2-Amino-6-methoxybenzothiazol, 4-Aminomethylpy- 
ridin, N,N-Diallylmelamin, 3-Amino-1,2,4-triazol, 1-(3-Aminopropyl)imidazol, 4-(2-Hydroxyethyl)pridin, 1- 
(2-Hydroxyethyi)imidazol und 3-Mercapto-1 ,2,4-triazol oder deren Salzen in einer solchen Menge umgesetzt 
wird, daG die verbleibenden Isocyanatgruppe umgesetzt sind. 

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daG die Monohydroxyverbindungen der Formel I Polyester 
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mit mittleren Molekulargewichten M n von 500 bis 5000, vorzugsweise aus aliphatischen Lactonen und aliphati- 
schen Monoalkoholen mil 4 bis 18 Kohlenstoffatomen sind. 

8. Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, daG die Verbindungen der Formel II Polyoxyalkylen- 
glykole, vorzugsweise mit mittleren Molekulargewichten M n von 400 bis 2000 sind. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daft die Verbindungen II mittlere Molekulargewichte M n von 
600 bis 1500 aufweisen. 

10. Verfahren nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, dal3 das Polyoxyalkylenglykol ein Polyethylenglykol 

ist. 

11. Verwendung der Additionsverbindungen und deren Salze gemafB AnsprOche 1 bis 10 als Dispergiermittel. 

12. In flussige Systeme einzuarbeitende pulver- oder faserformige Feststoffe, die mit Dispergiermittel beschichtet sind, 
dadurch gekennzeichnet, daB sie mit Additionsverbindungen oder deren Salzen nach Anspruchen 1 bis 5 be- 
schichtet sind. 

13. Pulverformige Feststoffe nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daG die Feststoffe Pigmente sind. 



Claims 

1 . Addition compounds and salts thereof which are suitable as dispersing agents, obtainable by the reaction of polyiso- 
cyanates, hydroxy compounds t compounds with a pKa value of 5 to 14 which contain Zerewitinoff hydrogen as 
well as at least one basic group, and optionally compounds which contain amino hydrogen, optionally in the pres- 
ence of solvents and optionally in the presence of reaction catalysts, characterised in that they are obtainable by 
the reaction of polyisocyanates having an average functionality of 3 to 6 

a) with monohydroxy compounds of formula I 

Y-OH I 

wherein Y has the following meanings: 

i) aliphatic and/or cycloaliphatic hydrocarbon groups containing 8 to 30 carbon atoms, the hydrogen atoms 
of which can be replaced in part by halogens and/or aryl radicals, 

ii) aliphatic, cycloaliphatic and/or aromatic groups which contain at least one -O- and/or -COO- group and 
which have molecular weights of 350 to 8000, wherein the hydrogen atoms can be replaced in part by 
halogens, 

in an amount such that on average at least 0.8 molecules of formula I are allotted to each molecule of polyiso- 
cyanate, but such that on average at least 2 isocyanate groups of each molecule of polyisocyanate remain 
unreacted, with the proviso that 20 to 50 % of the NCO groups are reacted, 

b) the reaction product obtained is reacted with compounds of formula II 

G-(E) n II 

wherein E represents -OH, -NH 2 and/or -NHR (wherein R represents an alkyl group containing 1 to 4 carbon 
atoms), n represents 2 or 3, and G represents an aliphatic, cycloaliphatic and/or aromatic group with a mo- 
lecular weight of 3000 at most, which contains at least 2 carbon atoms, and which can contain -O-, -COO-, 
-CONH-, -S- and/or S0 2 groups ; in an amount such that O.Bn to 1 .1 n molecules of polyisocyanate are allotted 
to 1 molecule of formula II, but such that on average at least one isocyanate group of each molecule of polyiso- 
cyanate remains unreacted, but that the sum of the degrees of NCO reaction of reactions a) and b) is 75 % 
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as a maximum, with the proviso that a further 22 % - 36 % of the NCO groups of the polyisocyanates originally 
used are reacted, and the sum of the degrees of reaction of reactions a) and b) Is at least 45 %, 

c) the reaction product obtained is reacted with a compound from the group comprising N,N-diethyl-1 4-bu- 
T^Z*'- ^^-^"^^Piperazine, 2-(1 -pyrro.idyl)-eth y lamine, 4-amino-2-methoxy-p yrir nidine. 
2-d.methylam.noethanol, 1 -(2-hydroxyethyl)piperazine, 4-(2-hydroxyethyl)morpholine, 2-mercaptopyrimidine 
2-mercaptobenzimidazole, N.N-dimethyl-l ,3-propanediamine, 4-(2-aminoethyl)pyridine, 2-amino-6-methoxy- 
benzo hiazole, 4-aminomethyl-pyridine, N.N-diallylmelamine. 3-amino-1 ,2,4-triazole, 1 -(3-aminopropyl)imida- 
zole 4-(2-hydroxyethyl)pyridine, 1-(2-hydroxyethyl)imidazole and 3-mercapto-1 ,2,4-triazole, in an amount 
such that the remaining isocyanate groups are reacted. 

Addition compounds and salts thereof according to claim 1 , characterised in that the monohydroxy compounds of 
formula I are polyesters with average molecular weights M„ of 500 to 5000, which are preferably formed from 
aliphat.c lactones and aliphatic monoalcohols containing 4 to 1 8 carbon atoms. 

Addition compounds and salts thereof according to claims 1 or 2, characterised in that the compounds of formula 
II are polyoxyalkylene glycols, preferably with average molecular weights M n of 400 to 2000. 

Addition compounds and salts thereof according to claim 3, characterised in that compounds II have average 
molecular weights M n of 600 to 1500. s 

Addition compounds and salts thereof according to claims 3 or 4. characterised in that the polyoxyalkylene glycol 
is a polyethylene glycol. 7 a 7 

A method of producing addition compounds and salts thereof which are suitable as dispersing agents by the 
reaction of polyisocyanates. hydroxy compounds, compounds with a pKa value of 5 to 1 4 which contain Zerewitinoff 
hydrogen as well as at least one basic group, and optionally compounds which contain amino hydrogen optionally 
in the presence of solvents and optionally in the presence of reaction catalysts, characterised in that polyisocy- 
anates having an average functionality of 3 to 6 are reacted fir 

a) with monohydroxy compounds of formula I 



Y-OH | 

wherein Y has the following meanings: 

i) aliphatic and/or cycloaliphatic hydrocarbon groups containing 8 to 30 carbon atoms, the hydrogen atoms 
of which can be replaced in part by halogens and/or aryl radicals, 

ii) aliphatic, cycloaliphatic and/or aromatic groups which contain at least one -O- and/or -COO- group and 
wh.ch have molecular weights of 350 to 8000, wherein the hydrogen atoms can be replaced in part by 
halogens, ' 

in an amount such that on average at least 0.8 molecules of formula I are allotted to each molecule of polyiso- 
cyanate, but such that on average at least 2 isocyanate groups of each molecule of polyisocyanate remain 
unreacted, with the proviso that 20 to 50 % of the NCO groups are reacted, 

b) the reaction product obtained is reacted with compounds of formula II 



Q-(E)„ || 



wherein E represents -OH, -NH 2 and/or -NHR (wherein R represents an alkyl group containing 1 to 4 carbon 
atoms), n represents 2 or 3, and G represents an aliphatic, cycloaliphatic and/or aromatic group with a mo- 
lecular weight of 3000 at most, which contains at least 2 carbon atoms, and which can contain -O- -COO- 
-CONH-, -S- and/or S0 2 groups, in an amount such that 0.8n to 1 .1 n molecules of polyisocyanate are allotted 
to 1 molecule of formula II, but such that on average at least one isocyanate group of each molecule of polyiso- 
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cyanate remains un reacted, but that the sum of the degrees of NCO reaction of reactions a) and b) is 75 % 
as a maximum, with the proviso that a further 22 % - 36 % of the NCO groups of the polyisocyanates originally 
used are reacted, and the sum of the degrees of reaction of reactions a) and b) is at least 45 %, 

c) the reaction product obtained is reacted with compounds from the group comprising N,N-diethyl-1,4-bu- 
tanediamine, 1 -(2-aminoethyl)piperazine, 2-(1 -py rrolidylj-ethylamine, 4-amino-2-methoxy-pyrimidine, 
2-dimethylaminoethanol, 1 -(2-hydroxyethyl)piperazine, 4-(2-hydroxyethyl)morpholine, 2-mercaptopyrimidine, 
2-mercaptobenzimidazole, N, N-dimethyl-1 ,3-propanediamine, 4-(2-aminoethyl)pyridine, 2-amino-6-melh- 
oxybenzothiazole, 4-aminomethyl-pyridine, N.N-diallylmelamine, 3-amino-1 ,2,4-triazole, 1-(3-aminopropyl) 
imidazole, 4-(2-hydroxyethyl)pyridine, 1-(2-hydroxyethyl)imidazole and 3-mercapto-1 ,2,4-triazole or salts 
thereof, in an amount such that the remaining isocyanate groups are reacted. 

7. A method according to claim 6, characterised in that the monohydroxy compounds of formula I are polyesters with 
average molecular weights M n of 500 to 5000, which are preferably formed from aliphatic lactones and aliphatic 
monoalcohols containing 4 to 18 carbon atoms. 

8. A method according to claims 6 or 7, characterised in that the compounds of formula II are polyoxyalkylene glycols, 
preferably with average molecular weights M n of 400 to 2000. 

9. A method according to claim 8, characterised in that compounds II have average molecular weights M n of 600 to 
1500. 

10. A method according to claims 8 or 9, characterised in that the polyoxyalkylene glycol is a polyethylene glycol. 

11. The use of the addition compounds and salts thereof according to claims 1 to 10 as dispersing agents. 

12. Pulverulent or fibrous solids which are coated with dispersing agents and which are to be incorporated in. liquid 
systems, characterised in that they are coated with addition compounds or salts thereof according to claims 1 to 5. 

13. Pulverulent solids according to claim 12, characterised in that the solids are pigments. 



Revendications 

1. Composes d'addition et leurs sels convenant a ['utilisation en tant qu'agents dispersants, qu'on obtient en faisant 
r^agir des polyisocyanates, des composes hydroxy!6s, des composes contenant de I'hydrogene de Zerewitinoff 
et au moins un groupe basique et ayant un pKa de 5 a 14 et le cas 6cheant de composes contenant de I'hydrogene 
d'amine, 6ventuellement en presence de solvants et 6ventuellement en presence de catalyseurs de la reaction, 
caracteris6s en ce qu'on les obtient en faisant reagir des polyisocyanates de fonctionnalitS moyenne 3 a 6 

a) avec des composes monohydroxyles de formule I 

Y-OH I 

dans laquelle Y a les significations suivantes 

i) groupes hydrocarbones aliphatiques et/ou cycloaliphatiques en C8-C30 dont les atomes d'hydrogene 
peuvent Stre remplacds en partie par des halogenes et/ou des groupes aryle, 

ii) groupes aliphatiques, cycloaliphatiques et/ou aromatiques contenant au moins un pont -O- et/ou -COO, 
a des poids moleculaires de 350 a 8000, les atomes d'hydrogene pouvant etre remplaces en partie par 
des atomes d'halogenes, 

en quantity telle qu'on dispose d'au moins 0,8 molecules de formule I pour une molecule de polyisocyanate 
mais qu'en moyenne, dans chaque molecule de polyisocyanate, au moins deux groupes isocyanates restent 
non convertis, 

sous reserve que 20 a 50% des groupes NCO ont rSagi, 
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b) en faisant reagir le produit de reaction obtenu avec des composes de formule II 

G-(E)n II 

dans laquelle E reprSsente -OH, -NH 2 et/ou -NHR (R 6tant un groupe alkyle en C1-C4) et n est egal a 2 ou 
3 : et Z represente un groupe aliphatique, cycloaliphatique et/ou aromatique a au moins deux atomes de car- 
bone, a un poids moleculaire de 3000 au maximum, qui peut contenir des ponts -O, -COO-, -CONH-, et/ou 
-S0 2 - en quantite telle que I'on dispose de 0,8 n a 1 ,1 n molecule de polyisocyanate pour une molecule de 
formule II mais qu'en moyenne, dans chaque molecule de polyisocyanate, au moins un groupe isocyanate 
reste non converti, la somme des taux de conversion des groupes NCO dans les reactions a) et b) etant au 
maximum de 75 %, sous reserve qu'une autre fraction de 22 a 36 % des groupes NCO des polyisocyanates 
mis en oeuvre a I'origine ont reagi, et que la somme des taux de conversion des reactions a) et b) est d'au 
moins 45 %, 

c) en faisant reagir le produit de reaction obtenu avec un compose du groupe de la N,N-diethyl-1 ,4-butanedia- 
mine, la 1-(2-aminoethyl)piperazine : la 2-(1-pyrrolidyl)ethylamine, la 4-amino-2-methoxy-pyrimidine, te 2-di- 
methylaminoethanol, la 1-(2-hydroxyethyl)piperazine, la 4-(2-hydroxyethyl)morpholine, la 2-mercaptopyrimi- 
dine, le 2-mercaptobenzimidazole, la N,N-dim6thyl-1 ,3-propanediamine, la 4-(2-aminoethyl)pyridine, le 2-ami- 
no-6-methoxybenzothiazole, la 4-aminomethylpyridine, la N.N-dialiylmelamine, le 3-amino-1 ,2,4-triazole, le 
1-(3-aminopropyl)imidazole, la 4-(2-hydroxyethyl)pyridine, le 1 -(2-hydroxy-ethyl)imidazole et le 3-mercapto- 
1 : 2,4-triazole, en quantite telle que les groupes isocyanates restants reagissent. 

Composes d'addition et leurs sels selon la revendication t , caracterises en ce que les composes monohydroxyles 
de formule I sont des polyesters de poids moleculaires moyen M n 500 a 5000, de presence obtenus a partir de 
lactones aliphatiques et de monoalcools aliphatiques en C4-C18. 

Composes d'addition et leurs sels selon la revendication 1 ou 2, caracterises en ce que les composes de formule 
II sont des polyoxyalkyleneglycols, de preference a des poids moleculaires moyens M n de 400 a 2000. 

Compos6s d'addition et leurs sels selon la revendication 3, caracterises en ce que les composes II ont des poids 
moleculaires moyens M n de 600 a 1500. 

Composes d'addition et leurs sels selon la revendication 3 ou 4, caracterises en ce que le polyoxyalkyleneglycol 
est un polyesthyleneglycol. 

Proc6d6 de preparation de composes d'addition et leurs sels appropries a ('utilisation en tant qu'agents dispersants 
par reaction de polyisocyanates, de composes hydroxyles, de composes contenant de I'hydrogene de Zerewitinoff 
et au moins un groupe basique et ayant un pKa de 5 a 1 4 et le cas echeant de composes contenant de I'hydrogene 
d'amine, eventuellement en presence de solvants et eventuellement en presence de catalyseurs de la reaction, 
caracterise en ce que Ton fait reagir des polyisocyanates ayant une fonctionnalite moyenne de 3 a 6, 

a) avec des composes monohydroxyles de formule I 

Y-OH I 

dans laquelle Y a les significations suivantes : 

i) groupes hydrocarbon6s aliphatiques et/ou cycloaliphatiques en C8-C30 dont les atomes d'hydrogene 
peuvent etre remplaces en partie par des halogenes et/ou des groupes aryle, 

ii) groupes aliphatiques, cycloaliphatiques et/ou aromatiques contenant au moins un pont -O- et/ou -COO-, 
a des poids moleculaires de 350 a 8000, les atomes d'hydrogene pouvant etre remplaces en partie par 
des halogenes, 

en quantite telle qu'on dispose en moyenne d'au moins 0,8 molecule de formule I pour chaque molecule de 
polyisocyanate mais qu'en moyenne, dans chaque molecule de polyisocyanate, au moins deux groupes iso- 
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cyanates restent non convertis, sous reserve que 20 a 50 % des groupes NCO reagissent, 

b) on fait reagir le produit de reaction obtenu avec des composes de formule II 

G(E)„ H 

dans laquelle E represente -OH, -NH 2 et/ou -NHR (R etant un groupe alkyle en C1-C4) et n est egal a 2 ou 
3 ; et G est un groupe aliphatique, cycloaliphatique et/ou aromatique contenant au moins deux atomes de 

10 carbone, a un poids moleculaire de 3000 au maximum et qui peut contenir des ponts -0- : -COO-, -CONH-, 

-S- et/ou S0 2 -, en quantite telle qu'on dispose de 0,8 n a 1 , 1 n molecule du polyisocyanate pour une molecule 
de formule II mais qu'en moyenne, dans chaque molecule de polyisocyanate, au moins un groupe isocyanate 
reste non converti, la somme des taux de conversion des groupes NCO dans les reactions a) et b) etant au 
maximum de 75 %, sous reserve qu'une autre fraction de 22 a 36 % des groupes NCO des polyisocyanate s 

75 mis en oeuvre a I'origine reagissent et que la somme des taux de conversion des reactions a) et b) soit d'au 

moins 45 % : 

c) on fait reagir le produit de reaction obtenu avec un compose du groupe de la N.Ndiethyl-1 ,4-butanediamine, 
la 1-(2-aminoethyl)piperazine : la 2-(1-pyrrolidyl)-ethylamine, la 4-amino-2-methoxy-pyrimidine, Ie2-dimethy- 

20 laminoethanol, la 1 -(2-hydroxyethyl)piperazine, la 4-(2-hydroxyethyl)morpholine, la 2-mercaptopyrimidine, le 

2-mercapto-benzimidazole, la N,N-dimethyl-1 ,3-propanediamine, la 4-(2-aminoethyl)pyridine, le 2-amino- 
8-methoxybenzothiazole, la 4-aminomethylpyridine, la N,N-diallylmelamine, le 3-amino-1,2,4-triazole, la 1- 
(3-aminopropyl) imidazole, la 4-(2-hydroxyethyl)pyridine, le 1 -(2-hydroxyethyl)imidazole et le 3-mercapto- 
1,2,4-triazole ou leurs sels en quantite telle que les groupes isocyanates restants reagissent. 
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7. Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que les composes monohydroxyles de formule I sont des 
polyesters ayant des poids moleculaires moyens M n de 500 a 5000, obtenus de preference a partir de lactones 
aliphatiques et de monoalcools aliphatiques en C4-C18. 

30 8. Procede selon la revendication 6 ou 7, caracterise en ce que les composes de formule II sont des polyoxyalkyle- 
neglycols, de preference a des poids moleculaires M n de 400 a 2000. 

9. Procede selon la revendication 8, caracterise en ce que les composes II ont des poids moleculaires moyens M n 
de 600 a 1500. 
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10. Procede selon la revendication 8 ou 9, caracterise en ce que le polyoxyalkylene-glycol est un polyethyleneglycol. 

11. Utilisation des composes d'addition et leurs sels selon les revendications 1 a 10 en tant qu'agents dispersants. 

40 12. Substances solides pulverulentes ou fibreuses a incorporer dans des milieux liquides et qui sont revetues par des 
agents dispersants, caracterisees en ce qu'elles sont revetues par des composes d'addition ou leurs sels selon 
les revendications 1 a 5. 

13. Substances solides pulverulentes selon la revendication 12, caracterisees en ce qu'elles consistent en des pig- 
45 ments. 
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